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Предложен способ получения композиционных порошков конгломератного типа. Получены покрытия методом микроплазменного напыления как на основе традиционного материала, так и на основе поверхностно-армированного порошка. Исследованы пористость, твердость, микротвердость и износостойкость покрытий. Обнаружено, что использование композиционного порошка, как исходного для микроплазменного напыления, заметно улучшает свойства получаемых покрытий.
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A process for producing composite powders conglomerate. A coating method mikroplaz-term deposition, both through traditional material, and on the basis of surface-reinforced powder. Were investigated porosity, hardness, microhardness and wear resistance of coatings. Found that the use of the composite powder as a source for microplasma spraying, significantly improves the properties of the resulting coatings..
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               Введение
Интерес к созданию износостойких покрытий обусловлен увеличением интенсивности работы различного оборудования и деталей машин, которые, вследствие этого, претерпевают значительные механические повреждения, в том числе, изнашивание поверхности в виду контакта с другими частями, или внешними трибологическими источниками. Поэтому крайне необходим универсальный и быстрый способ создания износостойких покрытий, гарантировано обладающих значением микротвердости не менее 1 ГПа.
В представленной работе приведена разработка технологического процесса микроплазменного напыления износостойких покрытий из порошкового материала системы Fe-Cr-Al, а так же предварительное исследование дисперсности и формы исходного порошкового материала и созданных композиционных порошков конгломератного типа.
Принцип создания композиционного порошка
В настоящее время в промышленной практике порошки, используемые для нанесения металлических, керамических или композиционных покрытий путем микроплазменного напыления, содержат частицы с диаметром в пределах от 10 до 80 микрометров [1]. В наноструктурированных материалах размер зерен или частиц находится в диапазоне от 1 до 100 нанометров. Непосредственно после получения порошки с наночастицами обычно непригодны для напыления покрытий и требуют дополнительной обработки для того, чтобы они удовлетворяли требованиям к фракционному составу для выбранной технологии напыления. 
Для создания композиционного порошка, частицы которого состоят из металлической матрицы, армированной наноразмерными частицами,  был выбран метод совместной деформации порошковых компонентов в чашевом истирателе. Принцип создания композиционного порошка основывается на соединении пластичного порошка-матрицы с более твердым армирующим порошком. Реализуя этот подход, в качестве исходных материалов были выбраны порошки, представленные в таблице 1.
Таблица 1- Исходные материалы
	Порошок
	Фракция, мкм

	Fe-Cr-Al
	50-90

	Микро-WC
	0,5-5

	Нано-WC
	0,01-0,1

	Нано- Al2O3
	0,01-0,1


Измерение дисперсности нанопорошков и микронных порошков производили на лазерном дифракционном анализаторе Malvern Mastersizer 2000 с автоматическими модулями диспергирования и подачи образца порошка. В процессе механосинтеза более твердые частицы армируют матричные частицы за счет поверхностного внедрения. Для создания порошковых материалов для напыления в представляемой работе были выбраны композиции со следующими шихтовыми составами:
- 80 % (об.) порошка Fe-Cr-Al + 20% (об.) микро-WC;
-80 % (об.) порошка Fe-Cr-Al + 20% (об.) нано-WC;
-80 % (об.) порошка Fe-Cr-Al + 20% (об.) нано- Al2O3.
Выбранные композиции подвергались механосинтезу в аттриторе с получением поверхностно-армированных порошков. Внешний вид и фрагмент поверхности, армированной наночастицами карбида вольфрама, композиционного порошка конгломератного типа системы Fe-Cr-Al/нано-WC представлены на рисунках 1 и 2 соответственно.
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Рис. 1- Внешний вид композиционного порошка конгломератного типа системы Fe-Cr-Al + нано-WC
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Рис. 2- Фрагмент поверхности частицы, армированной нано- WC
Использование таких порошковых материалов расширяет возможности получения покрытий, с более высокой твердостью, чем покрытия, полученных напылением традиционных порошков, не армированных наночастицами твердых материалов [2].
Для сравнения свойств покрытий была проведена серия напыления традиционного порошка марки Fe-Cr-Al фракцией 50-90 мкм.
Технологический процесс микроплазменного напыления
В качестве способа нанесения износостойкого покрытия был выбран метод микроплазменного напыления (МПН), который является подвидом метода плазменного напыления.
Основным отличием метода МПН от традиционного плазменного напыления является использование плазмотронов малой мощности (2-3 кВт), генерирующих плазменную струю длинной 1-2 см при силе тока 10-60 А [3]. Диаметр пятна напыляемого материала до 1,0-3,0 мм, что позволяет наносить покрытия на тонкостенные детали без опасности коробления и перегрева, а также избежать деградации структуры при напылении композиционных порошковых материалов. Подача порошка осуществляется непосредственно в зону разряда, а не в истекающую плазменную струю. Использование такой оригинальной конструкции микроплазматрона позволяет наносить покрытия практически без окисления за счет кратковременного пребывания частиц напыляемого материала на участке от среза плазматрона до подложки (дистанция напыления от 15 до 50 мм).
Для напыления равномерных покрытий по толщине в ЦНИИ КМ «Прометей» был создан роботизированный комплекс на базе установки микроплазменного напыления, который позволяет устанавливать и контролировать следующие технологические параметры:
· расход плазмообразующего газа (аргона), л/мин;
· напряжение дуги, В;
· ток дуги, А; 
· расход транспортирующего газа (аргона), л/мин;
· температура охлаждающей воды на входе в микроплазматрон, С;
· температура охлаждающей воды на выходе из микроплазматрона, С;
· расход дополнительного газа (азот, водород, углекислый газ), л/мин;
· расход порошка, в % от максимально возможного количества дозирования порошка.
Изменяя перечисленные технологические параметры процесса микроплазменной установки, можно для различных напыляемых порошковых материалов (металлов, оксидов, сплавов) установить оптимальные технологические параметры процесса для напыления покрытий с требуемым уровнем эксплуатационных свойств[4].
Для напыления покрытий микроплазменным методом подходят порошковые материалы фракцией 40-80 мкм. Композиционные порошки, полученные описанным выше способом, подвергались рассеву на ситовом анализаторе с целью выделения требуемой фракции и предварительной сушке в сушильном шкафу в течение 1-2 часов при температуре 100°С.
Исследование характеристик покрытий, полученных на основе композиционных порошков
Микроструктура покрытий исследовалась методом оптической и атомно-силовой микроскопии. Для предотвращения механического воздействия на поверхность образца при изготовлении шлифов образцы разрезали в поперечной плоскости методом электроэрозионной резки. Изучение микроструктуры покрытия, а так же его пористости, после приготовления шлифа производилось на оптическом микроскопе Leica DM-2500. Микроструктура покрытия из традиционного порошка Fe-Cr-Al представлена на рисунке 3.
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Рис. 3- Микрофотография шлифа покрытия Fe-Cr-Al с оптического микроскопа
Микроструктура покрытия из композиционного порошка Fe-Cr-Al/наноWC представлена на рисунке 4.
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Рис. 4- Микрофотография шлифа покрытия Fe-Cr-Al/наноWC с оптического микроскопа
Поры в покрытиях отмечены зеленым цветом. Более темные поля на рисунке 4 соответствуют областям скопления армирующих частиц. Расчет количественного значения пористости проводился в автоматическом режиме по соотношению сумм площадей пор к площади сплошного покрытия. Результаты измерения пористости покрытий приведены в таблице 2.
Для измерения механических характеристик, таких как микротвердость, был выбран уникальный исследовательский комплекс «НаноСкан-3D», позволяющий локально определять свойства материалов с разрешением до 19 нм. Использование этого оборудования позволяет в микроструктуре покрытия вычленить как матричную составляющую, так и армирующие включения, провести их независимые друг от друга исследования, и подтвердить наличие двухфазной структуры.
Измерения твердости всех покрытий проводилось по Бринеллю с диаметром шара 2,5 мм, нагрузкой 250 кгс и временем выдержки 10 с. 
Определение сравнительной износостойкости композиционных покрытий, полученных методом микроплазменного напыления, к абразивному изнашиванию при трении о закрепленные абразивные частицы проводились на «Машине для испытания материалов на трение 2168 УМТ». Выбранные условия для испытании были следующими:
- прижимная нагрузка 270 Н;
-линейная скорость перемещения – 0,313 м/с;
-испытания производятся на воздухе;
-площадь контактной поверхности образца составляла 314 мм2;
-абразивный материал с электрокорундовым шлифовальным зерном (А) твердостью не ниже R или C (твердый) по ГОСТ52587 и зернистостью 63-50 мкм по ГОСТ 52381 
Сущность испытаний поверхностных слоев, полученных методом микроплазменного напыления на абразивное изнашивание при трении о закрепленные абразивные частицы состоит в том, что поверхность исследуемого образца взаимодействует в течение заданного времени при фиксированной статической нагрузке с закрепленными абразивными частицами (абразивный круг или шкурка). До и после окончания каждого цикла испытаний исследуемый образец взвешивается и определяется весовой износ образца.
Количество образцов для проведения исследований одного типа поверхностного слоя составляет не менее 3 штук. В пределах одной серии испытаний технология изготовления образцов должна быть одинаковой.
Перед началом испытаний контактная поверхность образцов подвергается приработке для достижения полного прилегания образцов (не менее 95%) к поверхности абразивного круга или абразивной шкурке в условиях, идентичных условиям испытаний.
Результаты всех описанных выше испытаний сведены в общую таблицу 2.
Таблица 2- Сводная таблица результатов исследований покрытий
	Материал покрытия
	Микротвердость, ГПа
	Пористость покрытия, %
	Твердость покрытия, НB
	Весовой износ, мг

	
	матричная фаза
	армирующая фаза
	
	
	

	Fe-Cr-Al
	1,14
	-
	8,9
	108
	165

	Fe-Cr-Al/
микроWC
	1,16
	4,25
	7,7
	146
	110

	Fe-Cr-Al/
наноWC
	1,14
	3,07
	4,3
	340
	95

	Fe-Cr-Al/
наноAl2O3
	1,14
	2,19
	6
	243
	113


По результатам проведенных исследований, очевидно, что покрытия, получаемые напылением композиционных порошков, имеют меньшую пористость, более высокую твердость и износостойкость.
Наиболее эффективным является введение наноWC, как армирующего компонента. Использование композиционного порошка, армированного наноWC, позволяет снизить пористость в 2 раза, повысить твердость в 3 раза и значительно уменьшить весовой износ по сравнению с покрытием из Fe-Cr-Al.
Выводы
В представленной работе, проводимой в рамках договора № 3/314940 между ФГУП «ЦНИИ Черной металлургии им. И.П.Бардина» и ФГУП «ЦНИИ КМ «Прометей», проведено комплексное исследование процесса создания износостойких наноструктурированных покрытий с использованием микроплазменной технологии. Так же проведены исследования микроструктуры, микротвердости и износостойкости покрытий, полученных на основе гетеродисперсных конгломератных порошковых композиций. Было показано, что введение в покрытия армирующих частиц позволяет существенно улучшить эксплуатационные свойства, по сравнению со свойствами покрытия, получаемого напылением традиционного порошка. В ходе выполнения работ была разработана технология изготовления композиционных наноструктурированных порошков конгломератного типа на основе систем FeCrAl/ WC и FeCrAl/Al2O3. Путем введения в покрытие армирующего компонента - нанопорошка карбида вольфрама, удалось снизить в 2 раза пористость, в 1,5 раза увеличить износостойкость и более чем в 3 раза увеличить твердость  покрытия системы FeCrAl/ WC , по сравнению  с покрытием, получаемым напылением традиционного порошка Fe-Cr-Al. Исследования микроструктуры, полей распределения микротвердости показали, что в покрытии, получаемом из композиционного порошкового материала присутствуют зоны с различными свойствами, по которым можно идентифицировать матричный материал и зоны скопления армирующих включений, имеющих микротвердость в 4 раза выше, чем матричная структура.
На конкретном примере получения износостойких покрытий, армированных наноразмерными частицами, показаны преимущества и перспективы использования метода микроплазменного напыления. Проведенные в научном нанотехнологическом центре ФГУП «ЦНИИ КМ «Прометей» исследования показали реальные перспективы использования этого процесса для существенно более широкого круга использования, в том числе для ответственных деталей судостроения, прецизионного машино- и приборостроения, альтернативной энергетики и промышленной технологии.
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